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® fh?e?H%^s^e^ Alkenyl-funktioneller Organosiloxane, Verfahren zu 

® Die vorliegende Erfindung betrifft eine stabile Zusam- 
mensetzung wasserloslicher Organosfloxane, die erhalt- 
lich 1st durch Umsetzen 

a) von einem in Wasser loslichen, Amino-funktionellen 
A koxysilan mit mindestens einem in Wasser unloslichen 
Alkenyl-funktionellen Alkoxysilan 

b) durch Zusatz von Wasser und 

0 Entfernen des Alkohols, der wahrend der Durchfuhruno 

von Schntt b) entsteht, aus dem vorliegenden Gemisch 

wobei das Amino-funktionelte Alkoxysilan und das Was- 
ser mmdestens in solchen Mengen bei der Umsetzung 

eingesetzt werden, die es ermoglfchen, alle AlkoxyqruD 

pen des in Wasser unloslichen Silans zur Reaktion zu brin- 

gen und bei Verdunnen einer so erhaltenen Zusammen- 

setzung mit Wasser im wesenthchen kein Alkohol durch 
^ Hydrolyse freigesetzt wird und die Zusammensetzung 

wahrend und/oder nach der Umsetzung einen pH-Wert 
^ von 2 bis 6 besitzt, wobei die Einstellung des pH-Werts 

durch Zugabe einer organischen oder anorganischen, ge- 
CSJ gebenenfalls waRrigen Saure, erfolgt. Ferner offenbart 

die vorliegende Erfindung ein Verfahren zur HersteJIung 
2^ einer solchen Zusammensetzung sowie thre Verwen- 
«V dung. 
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Bcschrcibung 

duSTuSf ''-"'"'""^ """'^ -^'"^ "^"''^ 7..san,n.ense,.ung was«H«.Hcher O^anasi.oxane, die e«ch is. 
^rystr " "^^^ A„n„o-fu„.aio„eUe„ Alkoxysilan nrit »i„deste„s einen. in W..er un.aslichen 

c|^e„ei„..e...„.Z._^^^^^ 
^'l&'irtL^^^^HT'.''"" ""'^ 'hre Verwendung. 

Oipnoali^oxysila™, prakdsclf volktanUig dj^^h OT 3 ™ suLltn^f ^^^^ '^'^ ^^""^"^ eingesctzten 

"■'"li"?.''.'^'''' ''^ «»l Washer so".f^Saat oraL^^t^ w«e„aiehe„ ftei van Loscnitteln 

EP-OS 0716 127 undEP-OSO 716 n<? offrn^, ' AppUkaUon prakUfch keine Alkohole durch Hydrolyse freiselzen 

scrlMchcn Alkylalko:cysilanon sowic Urcido VoSncIn' dn.m ut"" t"""°^"'°-''>'*"«'. ""d "i'^ht was- 

oUgomerisiertwetdenundderbeiderUnKettunBTnt^^^^^^^ ' Ws 11 hydrolytisch 

fernt wird. unBettung entslandene Alkohol aus dem Reafctionsgenusch im wesendiclien ent- 

mcrdispersionen und Emukionen. fur die I antiLnl vol^ O^J^IT""^ der rheologischen Eigenschaften von Polv- 
EinsteUungrlieologisclierEigenschaftenLw rdrSfi ""^ vieles mehr. Jedoch erfordert gerade cQe 

das zu n,odifeiercnde ftoduk. aSSilTltnf w^r'Snl / ^'ST'^h^'en von Oberflachcn ei„ besonden, auf 
meldung Nr. 19639782.0 Ainino- Glyc a'tvI T^e m T "Tr T^' ^^'•°ff«"li«=''ten deutschen Patentan- 

saimmrnsctzungcnaufWasscAasiioffc" ' ""^'^ Mellaacryl-funkUonclte Organopolysiloxan-hallige Zu- 

silS^Smma„^JfnlfA^li",S^^^^^ 

funklioneUen Alkoxysilan unter Zugabe vo^'4^ erumseZnrt ^ Alkoxysdan nm einen. in Wasser unlftslichen, V.nyl- 
(Jemisch entfem, wobei das AminlfunMoSe AlkSrund d^^^ aus dem vorliegenden 

eingesetet werden. dices ennoglichen alle AlkoxvCnmiln H t f^' Utnsetzung in solchen Mengen 

daB bei VerdUnnen einer so erhai.e^e; ZusanSenS. ^if W Reaktion zu bringen so 

freigesetzt wird. -^usammensetzung nut Wasser im wesentliclien kein Alkohol durch HyLlyse 

ertbrderlich. oberfl4e„u.odifizierte L TnLe' r^^-LTL "'^^^^^^^ - 
nahmcn wicdcr zu zcrklcincm. I>:r Einsatz cincr SptSil^octaun^^^^^^ anschUeBend durcl, eneigieialensive MaB- 

ordert eine pun.pfahige Masse, der jedoch S gCe Me^oen "^'IT"^ '^^ Hordcntiocknung cr- 

logic zugcsctzt wcrdcn rausscn. ^ * Mengen an Verarbeitungshiltsmilteln zur Hinstellung der Rheo- 

noSro7are''S'u" ,e^^^^^ SsS^reJ ASieSatp'rlT h""'"''' Zusanunensetzung wasserloslicher Oma- 

Weise bei der Silanisierung von Fulkt^n bzt 1^^^^^^^^^ 

&t:^K :ii1&Taf er '^^■^ Pa.enUu.spHiche ge,.st. 

hatlich ist du«h Umsetzen * ' ''^'"'^ Zusamniensetzung wasscrlosUcher Oganosiloxane, die er- 

oxysilan, ' AiKcnyi tunktioncUcn Alkoxysilan, voreugswcisc cin Vinyltrialk- 

b) durch Zusatz von Wasser und 

c) E„tfen,endesAlkohols.derw.hn,ndderD„rch^UhrungvonS•chH„b)e„.M,^ausde„.vor.iege„^ 

sa,n.nensetzung einen pll-Wert von 2 bif 6.T^SwdseXen on w.^^^ i.ilans zur Reaktion zu bringen und die Zu- 
Wert von 3,5 bis 5. ganz besonders bevorzugl eSH^en • ^' bevorzugt cineo pll- 

durch Zugabe einer organischen Oder ^^no ^ZS^^^JZ^nf^ t^^^^^^^^ 

tssigsaure HCl. HNO3 oder H^HO^, erfblgt. in b^o^S^f ^Siw vC^f "^^"k^"*"''' vorzugsweisc Ameisensaure, 
gungen bei der Silani.sierung eine., FU1I.„„L "u^tem^^^JZZ' V"''''^ ^^^i?"^' Verarbeitungsbedin- 
xid). Wasser und einer erfindungsgemaBen Zusa^tSnset^Tu^ JTp "^^"^ Alun.iniumhydro- 
kanre V,skosita,..=emiedrigung e^lrr, .so daSrSSSaSn S "fl" "'"''v ^'"^ "Snifi- 

•n emlacher und wirtschaftUcher Weise Uber eine ^r^tl^l'^lT^^^^^X^^ 
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erhaUich ist durch I Jmsetzen ^ "'"^ Z'«=>n«»«»et2ung wasserloslicher Oisanosiloxane. die 

b) durch Zusalz von Wasser und 

c) E„.e.e„desAI.oHo..derw^„dd.D..Hfi.^„,.o„,^,,,„,^._^ 

Oder nach der Umsetzung durch ZugabeeinerSscheno^™^ ^l^-^^ des pH-WerU-wahrJd un^ 

flDdungsgemaBen Zusatimienseteungen einw Geh.h Tn nl i ^ verdunnt werden. Bevonzugt weisen die cr- 

130gSVkg besondcrs vorzugsweise%0 bri2S s^^^ 1 bis 150g Si/kg. vorigsweisc- 60 bL 

Daruber hmaus isl es von Vorteil daR ^..r h ,w ^' aur und werden im allgememen auch so verwendet 
Uber70'CUeg,wobeiderGehS^^^^^^^^ 

dungsgemafier wasserbasierender Zusanimenset7,.nn "^^"'S^"^ ''etragt, so daB auch die Anwendung erfin- 

vorzug, sind solchc Zusanuncnsc,^~d""^^^^ durchgefiihrt werden kSe- 

vorhegenden Gemisch entfemt, wobei das AminofrktLneUeTlkS h H w ' ^'"f i'''"!^" Alk°hol aus dem 
stens ,n solchen Mengen cingesetzt werden. die es erniSen 2ueSvv '^'^'^'^^ ^ei der Umsetzung niinde- 
Reaklion bnngen und bei Veriunnen einer so erhXfen Zusam,!.f„ ^"^"^ "nlfisBchen Silans zur 

durch Hydrolysc frcigescKt u„d wobei der pH Wen dSZCcn^^^^^^^ ^u'^'. ^««=»'»i'=hen kein Alkohol 
durch^^^^^^^^ 

JrSe TiSprliwS'^X^^ £f„r"^t''^r'".'^"'-y^>'- vorzugsweise n^ndestens eincs . 
ysilan,N-Anunoelhyl.3-arnLp^SSrysi^^ 

ler Pn>pyl,ried,oxysila„e. S-A^n'^S^SS" di~ .riLnLnktionel- 
ethyI-3-anunopropyl-metoyl-diinethoxvsiJan NAn.^^^ -^-Amnopropyl-melhyl-diethoxysilan. N-Amino- 

e.nesausderKeiheV.y.i.e.o-,..-^^^ 

^dt^TgSLt^f^^^^^^^^ 

Edukte nut einer Reinheit von mehr als 90% ein t^ce.gne.crweise sctzr man fur das crfindungsgemSBc Vfcrfohrcn 4. 

Aikp:r:.Tpirwer^^^^^ 

spielswcse Vinyltrimethoxysilan. und geJ^beneS etae SW hot^f ^^"^'-^""ktioneHes Alkoxysilan, bei- 
vortedhafterweise in eincni Molverhataif zu *m obeZnann^'n r T','^ Ameisensaure. sowic Wasser, das man 
einselzt, unter guter Durchinischung u«l pH-wlt^^^T-^^^r Alkoxysilan von 5 : I bis 1 : ? 

menbnngt, umsetzen laBl und den dabei »U,tehendeSLl LX. ^^''^^ ^OT zusam- 

stem enlfeml. wobei n.an so =.bgefuhrle Alkoholr~n in Jdlh^^^^^^^^^ un.er vemunderlem Druck aus dem Sy- 

anjedem Sihciumim Organosiloxan eine fUnkSle C^^n^^ebun^l^^^^^ 2 und 100 auUvobei 

loxan enthaltenen. funktioneUen An,inoaIkvl und AlkemS'^'frn^ """^ '^^ Verhaltnis der im Oiganosi- 

we.se 3 : I bis 1 : 1. belragl. Vorzugsweiselieglderd^ShZrc^ ' ' vfrzugs- 

rugf^ss.^-— 

fl.|;r=r:rri^-r r;?^^^^^^^^^^^^^ derSi.anisierung vorwiegend .ineraH.eherOber- 

x.de Magnesiumoxid. Magnesiumhydroxide^rrB^St ^enVodt'' r-,f ^luminiu.noxide. Alun.iniu.uhydro- 
mc Kre.de. Calcium- sowie Bariumsulfat. Si icate wSmnTanMn K.eselsaure. -nmndioxid. Carbonate. 

oiiicate. w.e lyfcum. Kaohn. Okmmer, z. B. Muscovit. Wollastonit. Glasfa^ 
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scm Glaskugcln, Rufi, um nur cinigc Bcispiclc zu ncnncn 

ben und Lacken emgesetzt werden. 'cnrungsmassen, Polyniermassen sowie Compounds. Ansirichfar- 
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wcraen. - " """'^^ ^""'pounas, Ansinchfar- 

Paste ernes zu silanisicrenden Pigments bzw. FuUstoffs Xch 7,^=.^^ ™u P'^-^U^'anmelUung isl wol^i trine 
aJs 6% der Anfangsviskosiiat Dariiber hinaus wurde eefonSn d^B hT' ^"^^ Viskositatsemiedrigung auf wenigei 

Vergleichsbeispiel A 

v^mchtung vorgelegt 600.0 g deionisiertes Wasser we Sen ifbe/^^ " V" RUteeatoor mit DestilL- 

sien, Dabei steigt die Tbmperatur auf ca 40°C J n^s R^l^r. ^°s»^"'°mchtung innerhalb eincr Stunde zudo- 

Beispiel 1 
Veigleichsbeispiel B 

einS^^E^isiir^^^^^^^ 

V.skos.meters(iypRotaUo.«viskosi,„eterRV'OWdel5/6)^^^^^^^^ 

Beispiel 2 

^ Jei;-'^^''^--'«-^'"---„de^ 

anschaulichcr Weise gesenkt werden k^n aus Vfergleichsbeispiel A in sehr wirkungsv 
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TabcUc 1 



zugecfebei^ 



Allonge J-J | 
Prociukt ausfj 
VeVglefchsfieP 

1% feerecisnel 
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Vergleichsbeispiei C 

,^.^r>a^Vc,.ic^^^^^^^^ ^ c„.p.cHe™,„ We.e „„,„Hi„sa. von K«i.e (OMVALI^SO) wieCc.oU. v,.. 

Beispiel 3 

^^D. Ve^Ie.HsBe.pieI C „„,^^ ^^^^^ ^^^^^^^^ ^ ^^^^^^^^ 

s.ch ohne Robleme pumpen u„d in. L^Srt^S^SrSn" "^""""^ """^ ^"^P"' ^ dannflu^ri^! « 

TabcUc 2 
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Produlct aus„. 
Betsipieli 
1% berechnel 
aufKreide} 



ffeniessent I 4,p,jideldrei>- j zugegebene 



Prodckt au|i 
Vergiejctisbei- 

aufKre'de] 



<VisJ<osi{§teij 
' [rnPasJ 
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Patcntanspriichc 

lichen. Alkenyl-funkUondli;, So^X*^"^^^^^^ Alk-oxysUan mit mindestens einea. in Wasser unlos- 
b) durch Ziisatz von Wasser und 

^Entfen.endesAlkohols.derwah.„dderDurchfUhn.^ 

SSttSr^-^'i^^^^^^ '"it-OS in solchen M™«en bei Un.e..., ei„- 

^'sc ficigcsctzt wird. und die Zusammcns<.~cLnXwl,rror2 H,^^^^^ l!"?" ">"^°- 
Werts walirend und/oder nach der UnisetzunB durch 7n«,h. " ? <^''^ EinstcUung dcs pH- 

waBrigen Saure erfolgt. ^n^etzung durcli Zugabe cner oiganwchen oder anorganischen. gegetenenfalL 

1 bis 150g Si/kg. * der Anspruche 1 bis 3 gekennzeichnet dun:h einen Gehalt an Organosiloxan von 

i^^^i^rir"' der Ansprtiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichne, daB derFla,™„p„„ktderZusa,n- 

^sS^r"bir^.£rzr in :r^fs^Ar^r"r^^^^^ •^'^ 

Wasser unloslichen. Alkenyl-funklionellen AlkoSkn u2r 7u?I w'^"^^^^ ™' ndndestens einen. in 

cjncr oiganischcn odcr anorganischen Saurc Szn^ndTn Z ""'^ gegebenenfaUs unlerZusalz 

Oeniisch enUernt. wobei das Ai„ino-fu„k.LeUrAi^^^^^^ '•™> vorUcgcndcn 

solchen Mengen eingesem werden. die^TSich^r^ e Alk^^^^^^^ w ""'^^'^'"'S mindestens in 

ReakUon zu bringen und bei Vferdunnen einerTer^enen 7„f "^^^ ""'^''^hen Silans «,r 
koholdurchHydrolysefreigesetztwirS,uX£SHS^^^ 

li'^rieteS^d^'""-^^^^^^^ 

tried^oxysilan. 3-Anunopropyl-„,erhvjSoSLn^^^^^^ 

ethyl-3-anunopropyI-methyl^„etl,oxvsito N-^,^^ N-Amino- 

nopropyl-rnethyl-dimetlioxysilan,tria,^no^^kl^^r^^^ N-Aimnoethyl-3-anri- 

S^SS^-*^— ^^^^ 

mUferrer^tKr^;;^^^^^^^^^^^ 

Vmyltrichlorsilan einsettt. ' """-ethoxysilan, Vinylrnethoxys.lan, Vinyltri.s(2-merhoxyelhoxv)silan oder 

Verwendung einer ZusammenseUung nach eine. der AnsprUche , bis ,2 fUr die Si.anisierung von Oberfla- 
scU^vrSitT^^^^^^^^^^^ ^-P^'^-'e 1 bis 13 fur die Modifizierung der Bigen- 

« rer,.\r;?SS^1^r^^^^^^ ™ ^ «=i- Ve^„gerung der Visk„si..c 

rbSrvtXZ^^^^^^^^ ^-P'^^-'-e 1 bis 15 Kir ei„e Verbesserung der Suspen- 
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